MANGANOMETRIJA-
Odredivanje ukupne koncentracije
gvozda u rudi gvozda

Laboratorijske instrukcije



Potrebni rastvori:

-Osnovni rastvor standardnog jedinjenja — oksalna kiselina(COOH),.
Rastvor se priprema diferencijalnim vaganjem na analitickoj vagi.
V=250 ml, ¢=0,015 mol/I.

Oksalna kiselina postoji u ¢vrstom obliku kao dihidrat
(COOH),2H,0.




- (Volumetrijski) rastvor KMnO, sa pribliznom
koncentracijom od 0,012 mol/l. Rastvor se
priprema rastvaranjem osnovnog rastvora
priblizne koncentracije od 0,2 mol/l u
volumetrijskoj tikvici od 250 ml.




- Rastvor uzorka:




- Rastvor razblazene HCI:




- Ostali potrebni rastvori:

34 % sumporna kiselina

7 % ziva (Il) hlorid
Cimerman-Rajnhardtov reagens
12,5 % kalaj (Il) hlorid




- Priprema birete:

Oprati biretu dva puta
dejonizovanom vodom, zatim
(volumetrijskim) rastvorom i
napuniti rastvorom
permanganata do nulte oznake
(u slucaju rastvora
permanganata, obratiti paznju
na gornji meniskus u bireti!).




Standardizacija rastvora permanganata:

Otpipetirati 25 ml osnovnog rastvora oksalne kiseline u titracionu tikvicu,
dodati 2 ml H,SO, (34%) i zagrejati do tacke kljuCanja. Titrirati kalijum
permanganatom do prve trajne ruziCaste boje. Postupak standardizacije
ponoviti 3 puta. Zabeleziti dobijene zapremine i srednju vrednost zapremine.

Koncentracija permanganata se izraCunava iz rastvora utrosenog tokom
titracije.



Odredivanje ukupnog gvozda Fe?* i Fe3*:

1. Otpipetirati 25 ml rastvora uzorka u titracionu tikvicu, dodati 10 ml
razblazene HCI (1:1) i zagrejati rastvor do kljucanja.




2. U rastvor vrelog Zutog uzorka dodati SnCl, kap po kap do obezbojavanja
(+2 dodatne kapi). Ovo ¢e redukovati jone Fe3* u rastvoru u Fe?*,




3. Kvantitativno preneti rastvor u ¢asu od 800 ml i razblaziti vodom do 400
ml. Nakon hladenja, dodati 5 ml HgCl, odjednom, uz snazno mesanje.




Lagana bela izmaglica se razvija nakon 2-5 minuta.




4. Dodati 10 ml Cimerman-Rajnhardtovog reagensa.
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Cimerman-Rajnhardtov reagens se sastoji od:

MnSO,: sprecava oksidaciju hlorida i time povecava potrosnju KMnO,
H;PO,: vezuje Fe3* €inedi bezbojni kompeks

H,SO,: formira kiselu sredinu



5. Titrirati sadrzaj Case
rastvorom permanganata sve
dok bledo ruzi¢asta boja ne
ostane najmanje 15 sekund.i.
Mesati smesu staklenom
Sipkom.

Ceo postupak odredivanja
ponoviti 3 puta. Zabeleziti
dobijene zapremine i srednju
vrednost zapremine.




6. IzraCunata srednja vrednost potrosnje iz birete se koristi za izraCunavanje
tezine Fe u uzorku.
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